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(54) Verfahren zur Herstellung von d,l-Mentho! aus d-Menthol 

(57) Es wird ein Verfahren zur Herstellung von d,l- 
Menthol durch katalytische Umlagerung von optisch 
aktivem d-Menthol unter Wasserstoff bei Temperaturen 
von 200 bis 350°C und unter Drucken von 50 bis 350 
bar an Festbett-Katalysatoren aus tragerfreien reduzier- 
ten FormkOrpern aus verpreRten Pulvern von Ni-, Mn-, 
Erdalkali-(Hydr)oxiden und gegeben entails (Hydr)oxi- 
den von Elementen der V. und/oder VI. Nebengruppe 
des Periodensystems beschrieben. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung 
von d.l-Menthol durch katalytische Umlagerung von 
optisch aktivem d-Menthol in Gegenwart von Wasser- 5 
stoff. 

Unter den naturlich vorkommenden cyclischen Ter- 
penalkoholen nimnrrt I-Menthol aufgrund seiner kuhlen- 
den und erfrischenden Wirkung eine Sonderstellung 
ein. I-Merrthol ist der Hauptbestandteil des Pfefferminz- 10 
6ls und wird in der Riechstoff-, Geschmackstoff- und 
Arzneimittelindustrie eingesetzt. 

Die Mentholherstellung durch katalytische Hydrie- 
rung von Thymol fuhrt zum d,l-Racemat, das sich in 
optische Antipoden spalten l£Bt. Die 8 optisch aktiven is 
Menthol e unterscheiden sich in Bezug auf ihre orga- 
noleptischen Eigenschaften. I-Menthol hat einen cha- 
rakteristischen Pfefferminzgeruch und die schon 
erwahnte erfrischende Wirkung. Das Racemat besitzt 
die vorteilhaften Eigenschaften des l-Menthols naturge- 20 
ma 8 nur teilweise. Demzufolge bestand das Problem, 
das bei der Racematspaltung entstehende d-Menthol 
zu racemisieren, urn aus dem neu entstandenen Race- 
mat wieder l-Menthol gewinnen zu konnen. 

Aus der US-PS 2 843 636 und der DE-AS 2 314 25 
813 ist bekannt, daB man durch Erhitzen rriit Wasser- 
stoff in Gegenwart eines Kupferchromit- bzw. 
Cobalt/Mangan-Hydrierkatalysators u.a. d-Menthol 
racemisieren oder die Stereoisomeren des Menthols zu 
d r l-Menthol isomerisieren kann. Laut EP-A 563 611 30 
kann man die Stereoisomeren des Menthols in Gegen- 
wart von Wasserstoff an einem Festbettkatalysator, der 
auf einem mit einem Metall der Seltenen Erden und mit 
Mangan dotierten Trager Palladium, Ruthenium, Rho- 
dium oder ein Gemisch dieser Elemente als Aktivbe- 35 
standteile und Alkalimetallhydroxide und/oder -sulfate 
als Promotoren enthalt, zu d.l-Menthol umlagern. 

Diese Verfahren des Standes der Technik erzeugen 
entweder zu viele Nebenprodukte (die insbesondere bei 
einer kontinuierlichen Verfahrensweise durch Anreiche- 40 
rung storend ins Gewicht fallen), oder die verwendeten 
Katalysatoren verlieren zu rasch ihre Anfangsaktivitat, 
sind von eingeschrSnkter mechanischer Stabilitat, sind 
nur begrenzt belastbar und/oder erschweren eine Wie- 
deraufarbeitung der gebrauchten Katalysatoren. 45 

Es bestand daher der Wunsch, hoch belastbare 
und langlebige Katalysatoren fur die Racemisierung 
von d-Menthol zu d, I-Menthol berertzustellen, die frei 
von komplizierten Tragersystemen und daher wieder 
aufarbeitbar sein sollten. so 

Uberraschenderweise laBt sich das geschilderte 
Problem mit Hilfe trSgerfreier Festbettkatalysatoren 
losen, die durch Reduktion von Formkorpern aus ver- 
preBten Metall(hydr)oxidpulvern erhalten werden kon- 
nen. "Metal l(hydr)oxide" im Sinne dieser Erfindung sind 55 
Metallhydroxide und/oder -oxide. 

Gegenstand der Erfindung ist also ein kontinuierli- 
ches Verfahren zur Herstellung von d, I-Menthol durch 
katalytische Umlagerung von optisch aktivem d-Men- 
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thol in Gegenwart von Wasserstoff unter erhohtem 
Druck und bei erhdhter Temperatur, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man die Umlagerung bei einem Wasser- 
stoffdruck von 50 bis 350 bar, vorzugsweise 100 bis 300 
bar und Temperaturen von 200 bis 350°C, vorzugsweise 
220 bis 290°C im Festbettverfahren uber als Katalysato- 
ren dienenden tragerfreien Formkorpern durchfuhrt, die 
durch Reduktion von Formkarpern aus verpreBten Pul- 
vern von Nickel-, Mangan- und Erdal kali metal I (hydr)oxi- 
den und gegebenenfalls (Hydr)Oxiden von Elementen 
der V. und/oder VI. Nebengruppe des Period ensy stems 
erhaitlich sind. 

Die Belastbarkeit der erfindungsgemaB zu verwen- 
d end en Katalysatoren ist beachtlich: 

Kommen Jedigiich tragerfreie FormkOrper aus ver- 
preBten Pulvern von Ni-, Mn*und Erdalkalime- 
tall(hydr)oxiden zum Einsatz, so liegt die stundliche 
Katalysatorbelastbarkeit zwischen 400 und 1000 g d- 
Menthol pro Uter Katalysator. Kommen zusatzlich ver- 
preBte Pulver von (Hydr)Oxiden von Elementen der V. 
und/oder VI. Nebengruppe des Period ensy stems zum 
Einsatz, so kann die stundliche Katalysatorbelastung 
bis auf 1500 g d-Menthol pro Liter Katalysator erhoht 
und die Reaktionstemperatur um bis zu 50°C gesenkt 
werden. 

Die Ni-Anteile (jeweils gerechnet als Metall) betra- 
gen 40 bis 60 Gew.-%, die Mn-Anteile 10 bis 20 Gew- 
%, die Erdalkalimetall-Anteile 0,2 bis 5 Gew.-% und die 
Anteile an Elementen der V. und/oder VI. Nebengruppe 
des Periodensystems insgesamt bis zu 5 Gew.-%, vor- 
zugsweise 0,5 bis 5 Gew.-%. Der Rest zu 100 Gew.-% 
ist Sauerstoff fur die in oxidischer Form vorliegenden 
Verbindungen. 

Von den Erdalkalielementen eignen sich vor allem 
Magnesium, Calcium, Strontium und Barium, vorzugs- 
weise Strontium und Barium. Von den Elementen der V. 
Nebengruppe eignen sich vorzugsweise Vanadium, 
Niob und Tantal, von den Elementen der VI. Neben- 
gruppe vorzugsweise Chrom, Molybdan und Wolfram. 
Die als Promotoren wirkenden Elemente der V. und VI. 
Nebengruppe k&nnen entweder einzeln oder als 
Mischung mehrerer dieser Elemente zum Einsatz kom- 
men. 

Die Herstellung der tragerfreien Formkorper kann 
nach gebrauchlichen Methoden durch Verpressen der 
Metall(hydr)oxid-Pulvermischungen (gegebenenfalls 
nach vorausgegangener Temperierung bei hoheren 
Temperaturen), beispielsweise auf Tablettier- oder Pel- 
letier-Maschinen, unter hohem Druck erfolgen, wobei 
zur Verbesserung des Haftvermogens der 
Metall(hydr)oxidpartikel auch Graphit und/oder Kleb- 
stoffe in Mengen von 0,5 bis 3 Gew.-%, bezogen auf 
das Gesamtgewicht der zu verpressenden Bestand- 
teile. zum Einsatz kommen konnen. Beispiele fur Form- 
korper sind Tabletten, Kugeln oder Granulate mit 
Durchmessern von 3 bis 7 mm. Tablettierte FormkSrper 
konnen weiterhin zur VergroBerung der auBeren Ober- 
flache mit einer axialen Durchbohrung versehen sein. 
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Solche Formkorper haben makroskopisch betrachtet 
eine glatte Oberflache. 

Die verpreBten Metall(hydro)oxid- Formkorper 
haben eine hone Druckfestigkeit von 300 bis 800 
N/cm 2 , bevorzugt 400 bis 600 N/cm 2 , auf die plane s 
Formkorperoberflache bzw. von 50 bis 200 N, bevorzugt 
80 bis 140 N, auf die gewdlbte Formkorperoberflache. 
Die innere Oberflache der verpreBten Metall(hydr)oxid- 
pulver betrSgt 30 bis 200 nr^/g, bevorzugt 80 bis 160 
m 2 /g. Die Druckfestigkeit der tragerfreien Formkorper w 
kann nach DIN 50 106, die innere Oberflache nach F.M. 
Nelsen und FT. Eggertsen, Analyt. Chem. 30 (1958), 
1387-1392 bzw. SJ. Gregg und S.W. Sing, Adsorption, 
Surface Area and Porosity, London 1 982, Kap. 2 und 6 
bestimmt werden. is 

Vor ihrem Einsatz mussen die Formkdrper aus ver- 
preBten (Hydr)Oxidpulvern sorgfaltig reduziert werden. 
Dies geschieht vorzugsweise durch den Einsatz eines 
Reduktionsgases, das aus einer Inertgas/Wasserstoff- 
Mischung besteht, in der der Wasserstoffgehatt zu 20 
Beginn bei 10 bis 15 Vol.-% liegt. Als Inertgas wird 
bevorzugt Stickstoff eingesetzt. Die Reduktion erfolgt 
beispielsweise innerhalb eines Zeitraums von etwa 24 
Stunden bei einer Reduktionstemperatur von 180 bis 
220°C, wobei in der Endphase der Reduktion der Stick- 25 
stoffanteil der Gasmischung mehr und mehr vermindert 
wird. bis diese schlieBlich aus einem Wasserstoff 
besteht. Die Reduktion ist beendet, wenn kein Wasser- 
stoff mehr verbraucht und infolgedessen kein Reakti- 
onswasser mehr gebildet wird. 30 

- Die Racemisierungsreaktoren konnen einzelne 
Hochdruckrohre aus Stahl oder einer Stahllegierung 
sein, die mit den Formk&rpern ganz oder teilweise 
gefullt werden, wobei bei groBeren Rohrquerschnitten 
auch die Anwendung der tragerfreien Formkorper auf 35 
Horden (etwa DrahtkGrbe oder ahnliches) nutzlich sein 
kann; man kann jedoch auch Hochdruckrohrbundel 
innerhalb eines gemeinsamen Mantels anwenden, 
wobei die Eihzelrohre wiederum mit den tragerfreien 
Formkdrpern ganz oder teilweise gefullt werden. 40 

Das erfindungsgemaBe Verfahren kann mit den im 
Festbett angeordneten Katalysatoren in der Gas- bzw. 
Rieselphase oder in der aufsteigenden Flussigkeits- 
phase durchgefuhrt werden. Im aligemeinen wird bei 
molaren Wasserstoffuberschussen gearbeitet, wobei 45 
mindestens die 5-fache molare Menge Wasserstoff pro 
Mol Ausgangsverbindung den Reaktor wahrend des 
Verfahrensablaufs passiert. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren kann mit oder 
ohne Ldsungsmittel durchgefuhrt werden. Geeignete, so 
unter den Reaktionsbedingungen inerte Losungsmittel 
sind beispielsweise Methanol, Ethanol, Isopropanol. 

Im Rahmen des erfindungsgemaBen Verfahrens 
sind sehr hohe Katalysatorstandzeiten von 20.000 bis 
25.000 Stunden zu erreichen. Diese Standzeiten sind 55 
urn ein vielfaches hoher, als in fruheren Veroffentlichun- 
gen (z.B. DE-AS 2 314 813) beschrieben. 

Die beim erfindungsgemaBen Verfahren erfolgende 
Racemisierung lauft uberraschenderweise so milde ab, 



daB die Bildung unverwertbarer Nebenprodukte. wie 
unerwunschter Kohlenwasserstoffe auf <0,5 Gew.-% 
geharten wird. 

Das erhaftene Reaktionsgemisch enthalt einen so 
hohen Gehalt an d.l-Menthol, daB es durch eirrfache 
Destination auf dieses gewunschte Produkt aufgearbei- 
tet werden kann. In diesem Zusammenhang ist zu 
beachten, daB das Racemisierungsgleichgewicht bei 
59,8 % l-Menthol liegt; die erfindungsgemaB erzielba- 
ren Ausbeuten erreichen diesen Wert nahezu. 

Nach der destillativen Abtrennung des gewunsch- 
ten d,l-Menthols kann der Destillationsvorlauf mit dem 
Destillationssumpf wieder in die Reaktion zuruckgefuhrt 
werden. Die dem destillativ entnommenen d, l-Menthol 
entsprechende Menge an Ausgangsmaterial wird 
ersetzt. Der im erfindungsgemaBen Verfahren nicht ver- 
brauchte Wasserstoff kann im Kreis gefuhrt werden. 

Das erzeugte d, l-Menthol wird nach der Entfemung . 
des Destillationsvorlaules und des Destillationssumpf es 
in einer Reinheit von ^ 99,9 Gew.-% erharten und ist 
deshalb ohne weitere Reinigung fur alle weiterverarbei- 
tenden Prozesse einsetzbar. 

Das nach der Destination erhaltene farblose und 
glasWare Produkt hat einen Schmelzpunkt von 41 °C 
und kann in Kristallisationsgeraten ublicher Bauart zur 
Kristallisation gebracht werden. 

In den nachfolgenden Beispielen bedeutet die 
Bezeichnung "Nm 3 ": Kubikmeter nach Umrechnung aut 
Normalbedingungen (1 bar, 25°C). 

Beispiele 

Beispiel 1 

Ein senkrecht stehendes, warmeisoliertes Hoch- 
druckrohr aus nichtrostendem, saurefestem Stahl von 
45 mm Innendurchmesser und 1 m Lange, das vorher 
mit Stickstoff sauerstoff-frei gespult worden war, wurde 
mit 1,4.1 durch Tablettierung von Pulvern von Nickel-, 
Mangan- und Barium-(hydr)oxiden hergestellter Form- 
korper gefullt. Der Nickelgehalt der Tabletten lag bei 54 
Gew.-%, der Mangangehalt bei 15 Gew.-%, der Barium- 
gehalt bei 1,5 Gew.-%. Die Tabletten hatten bei einer 
Zylinderhohe von 5 mm und einem Durchmesser von 5 
mm eine Druckfestigkeit von 450 N/cm 2 auf die plane 
Zylinderoberflache und von 120 N auf die gewolbte 
Zylinderoberfiache sowie eine innere Oberflache von 
158m 2 /g. 

Die Tabletten wurden zunachst 6 Stunden im Stick- 
stoffstrom getrocknet (Temperatur: max. 200°C, Menge: 
5 Nm 3 N 2 /h). Die Aktivierung erfolgte unter einem Stick- 
stoffdruck von 200 bar bei einer Temperatur zwischen 
180 und 220°C, wobei dem Stickstoff allmahlich Was- 
serstoff zugemischt wurde. dessen Zumischungsanteil 
anfangs 10 bis 15 Vol.-% betrug. Innerhalb von 24 Stun- 
den wurde der Stickstoffanteil der Gasmischung mehr 
und mehr vermindert, bis schlieBlich reiner Wasserstoff 
den Reaktor durchstromte. Die Aktivierung war been- 
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det, sobald sich kein Reaktionswasser im nachgeschal- 
teten Abscheider mehr ansammelte. 

Nach der Aktivierung des Katalysators wurde der 
Wasserstofldruck im Reaktorsystem auf 300 bar erhoht. 
AnschlieBend wurden stundlich 1400 g d-Menthol 
(Reinheit: 99,9 Gew.-%) gemeinsam mit 10 Nm 3 Was- 
serstoff unter einem Druck von 300 bar von oben nach 
unten durch das Hochdruckrohr gepumpt, wobei das d- 
Menthol vor Eintritt in das Hochdruckrohr in einem vor- 
geschalteten elektrisch beheizten Warmeaustauscher 
auf eine Temperatur von 290°C erhitzt wurde. 

Das das Reaktionsrohr verlassende Reaktionspro- 
dukt wurde in einem zweiten Warmeaustauscher (Was- 
serkuhler) unter 300 bar Wasserstoffdruck auf eine 
Temperatur <60°C abgekuhlt und in einem Gasabschei- 
der vom uberschussigen Wasserstoff, der wieder in das 
Reaktionsystem zuruckgefuhrt wurde, getrennt. 

Der d-Menthol-Durchsatz entsprach einer Kataly- 
satorbelastung von 1 ,0 kg/I Katalysator x h. Der Kataly- 
sator war auch nach einer Laufzeit von 7000 h noch 
hoch wirksam. 

Nach der destillativen Entfernung der Vor- und 
Nachsieder wurde das erzeugte d,l-Menthol in einer 
Reinheit von 99,9 Gew.-% erhalten. 

Beispiel 2 

Ein Hochdruckrohr wie in Beispiel 1 wurde unter 
Inertgas mit 1,4 I durch Tablettierung von Pulvern von 
Nickel-, Mangan-, Barium- und Wolfram(hydr)oxiden 
hergestellter FormkGrper gefullt. Der Nickelgehalt der 
Tabletten lag bei 48 Gew.-%, der Mangengehalt bei 15 
Gew.-%, der Bariumgehalt bei 1,0 Gew.-% und der 
Wolframgehalt bei 0,6 Gew.-%. Die Tabletten hatten bei 
einer Zylinderhohe von 5 mm und einem Durchmesser 
von 5 mm eine Druckfestigkeit von 545 N/cm 2 auf die 
plane Zylinderoberf lache und von 110 N auf die 
gewolbte Zylinderoberf lache sowie eine innere Oberfla- 
che von 117 m 2 /g. 

Nach der Aktivierung dieser verpre!3ten Metalloxid- 
Pulvermischung wie in Beispiel 1 wurde der Wasser- 
stoffdruck auf 300 bar erhoht. 

AnschlieBend wurden stundlich 1800 g d-Menthol 
(Reinheit: 99,9 Gew.-%) gemeinsam mit 10 Nm 3 Was- 
serstoff unter einem Druck von 300 bar kontinuierlich 
von oben nach unten durch das Hochdruckrohr 
gepumpt, wobei das d-Menthol vor Eintritt in das Hoch- 
druckrohr auf eine Temperatur von 240°C erhitzt wurde. 

Der d-Menthol-Durchsatz entsprach einer Kataly- 
satorbelastung von 1,29 kg/I Katalysator x h. Der Kata- 
lysator war auch nach einer Laufzeit von 6000 h noch 
hoch wirksam. 

Beispiel 3 

Ein Hochdruckrohr wie in Beispiel 1 wurde unter 
Inertgas mit 1,4 I durch Tablettierung von Pulvern von 
Nickel-, Mangan-, Barium- und Molybdan(hydro)oxiden 
hergestellter FormkOrper gefullt. Der Nickelgehalt der 



Tabletten lag bei 60 Gew.-%, der Mangangehalt bei 1 5 
Gew.-%, der Bariumgehalt bei 1,5 Gew.-% und der 
Molybdangehaft bei 1,0 Gew.-%! Die Tabletten hatten 
bei einer Zylinderhohe von 5 mm und einem Durchmes- 

5 ser von 5 mm eine Druckfestigkeit von 635 N/cm 2 auf 
die plane Zylinderoberf lache und von 90 N auf die 
gewolbte Zylinderoberf lache sowie eine innere Oberfia- 
che von 138 m 2 /g. 

Nach der Aktivierung dieser verpreBten 

io Metall(hydr)oxid-Pulvermischung wie in Beispiel 1 
wurde der Wasserstoffdruck bei 200 bar belassen. 

AnschlieBend wurden stundlich 1900 g d-Menthol 
gemeinsam mit 10 Nm 3 Wasserstoff unter einem Druck 
von 200 bar kontinuierlich von oben nach unten durch 

is das Hochdruckrohr gepumpt, wobei das d-Menthol und 
der Wasserstoff vor Eintritt in das Hochdruckrohr auf 
230°C erhitzt wurden. 

Der d-Menthol-Durchsatz entsprach einer Kataly- 
satorbelastung von 1 ,36 kg/I Katalysator x h. Der Kata- 

20 lysator war auch nach einer Laufzeit von 7400 h noch 
hoch wirksam. 

Beispiel 4 

25 Ein Hochdruckrohr wie in Beispiel 1 wurde unter 

Inertgas mit 1,4 I durch Tablettierung von Pulvern von 
Nickel-, Mangan-, Strontium- und Vanadium-(Hydr)oxi- 
den hergestellter Formkorper gefullt. Der Nickelgehalt 
der Tabletten lag bei 54 Gew.-%, der Mangangehalt bei 

30 16 Gew.-%, der Strontiumgehalt bei 0,9 Gew.-% und der 
Vanadiumgehalt bei 1 ,2 Gew-%. Die Tabletten hatten 
bei einer Zylinderhohe von 5 mm und einem Durchmes- 
ser von 5 mm eine Druckfestigkeit von 691 N/cm 2 auf 
die plane Zylinderoberf lache und von 110 N auf die 

35 gewolbte Zylinderoberf lache sowie eine innere Oberfla- 
che von 141 m 2 /g. 

Nach der Aktivierung des Katalysators wie im Bei- 
spiel 1 wurde der Wasserstoffdruck auf 300 bar erhoht. 
AnschlieBend wurden stundlich 1800 g d-Menthol, 

40 gemeinsam mit 15 Nm 3 Wasserstoff unter einem Druck 
von 300 bar kontinuierlich von oben nach unten durch 
das Hochdruckrohr gepumpt, wobei das d-Menthol vor 
Eintritt in das Hochdruckrohr auf eine Temperatur von 
260°C erhitzt wurde. 

45 Das das Reaktionsrohr verlassende Produkt wurde 
auf eine Temperatur <60°C abgekuhlt und in einem 
Gasabscheider vom uberschussigen Wasserstoff, der 
wieder in das Reaktionssystem zuruckgefuhrt wurde, 
getrennt. 

so Der Durchsatz des Reaktionsgemisches entsprach 
einer Katalysatorbelastung von 1,3 kg/I Katalysator x h. 
Der Katalysator war auch nach einer Laufzeit von 2000 
h noch hoch wirksam. 

55 Patentanspruche 

1. Kontinuierliches Verfahren zur Herstellung von d.l- 
Merrthol durch katalytische Umlagerung von 
optisch aktivem d-Menthol in Gegenwart von Was- 
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serstoff unter erhohtem Druck und bei erhohter 
Temperatur, dadurch gekennzeichnet, daB man die 
Umlagerung bei einem Wasserstoffdruck von 50 bis 
350 bar und Temperaturen von 200 bis 350°C im 
Festbettverfahren uber ats Kaialysatoren dienen- 5 
den tragerfreien Formkorpern durchfuhrt, die durch 
Reduktion von Formkorpern aus verpreBten Pul- 
vern von Nickel-, Mangan- und Erdalkalime- 
tall(hydr)oxiden und gegebenenfalls (Hydr)oxiden 
von Elementen der V. und/oder VI. Nebengruppe w 
des Periodensystems erhaltlich sind. 

2. Veriahren nach Anspruch 1, wonach die fur die 
Reduktion zu verwendenden FormkGrper aus ver- 
preBten Metall(hydro)oxidpulvern 30 bis 60 Gew.-% 75 
Nickel, 10 bis 20 Gew.-% Mangan, 0,2 bis 5 Gew.- 
% Erdalkalirnetall und bis zu 5 Gew.-% Elemente 
der V. und/oder VI. Nebengruppe des Periodensy- 
stems (jeweHs gerechnet als Metall) entharten, 
wobei sich die Prozerrtangaben auf'die Gesamt- 20 
menge Metall (hydr)oxid-Pulvergemisch beziehen 
und der Rest zu 100 Gew.-% Sauerstoff ist. 



3. Veriahren nach Anspruch 1 , wonach die Formkor- 
per aus verpreBtem Metal!(hydr)oxidpulver eine 25 
Druckfestigkeit von 300 bis 800 N/cm 2 auf die plane 
Fbrmkorperoberf lache und von 50 bis 200 N auf die 
gewdlbte Formoberf lache (gemessen nach DIN 50 
106) besitzen. 

30 

4. Veriahren nach Anspruch 1 , wonach die FormkGr- 
per aus verpreBtem Metali(hydr)oxidpulver eine 
innere Oberf lache von 30 bis 200 m 2 /g aufweisen. 



5. Veriahren nach Anspruch 1, wonach der Wasser- 35 
stoffdruck 100 bis 300 bar betragt. 

6. Veriahren nach Anspruch 1, wonach die Umlage- 
rungstemperatur 220 bis 290°C betragt 

40 

7. Veriahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeich- 
net, daB wahrend der Umlagerung des d-Menthois 
pro Mol Ausgangsmaterial mindestens die 5-fache 
molare Menge Wasserstoff den Reaktor passiert. 

45 

8. Veriahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeich- 
net, daB aus dem Reaktionsprodukt der Umlage- 
rung von d-Menthol das d,l-Menthol destillativ 
entnommen wird und die restlichen Reaktionspro- 
dukte in die Reaktion zuruckgefuhrt werden. 50 
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